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Določevanje bora v tekočih in trdnih vzorcih s pomočjo masne spektrometrije z 
vzbujanjem v induktivno sklopljeni plazmi 
Povzetek: Bor, običajno podan kot borov oksid (B2O3), je ena izmed sestavin 
borosilikatnega stekla, ki je pomembna komponenta v proizvodnji steklene volne. Ker so 
surovine, ki vsebujejo bor, zelo drage, se bor vzdržuje na točno določeni koncentraciji, ki 
se jo preverja s titracijsko metodo. Titracija je časovno zelo potraten proces in je primerna 
le za vzorce, ki vsebujejo več kot 0.35 masnih odstotkov B2O3. Bolj optimalna rešitev je 
meritev z masnim spektrometrom z induktivno sklopljeno plazmo (ICP-MS), saj je 
priprava vzorcev enostavnejša, analizira se lahko več vzorcev hkrati, s tem pa se tudi 
zmanjša možnost napak in prihrani veliko časa. 
Ključna komponenta ICP-MS-a je stabilna argonova plazma, ki pri zelo visoki 
temperaturi molekule razbije na posamezne ione, le - ti pa potujejo naprej skozi kvadrupol 
in se ločijo na osnovi razmerja med maso in nabojem (m/z). Zaradi občutljivosti naprave, 
se ICP-MS uporablja predvsem za analizo elementov v sledovih, zato je ta analizna 
tehnika primerna za določevanje bora v naših vzorcih.  
V diplomskem delu smo optimizirali obstoječo metodo za določitev koncentracije bora v 
stekleni ter kameni volni s pomočjo ICP-MS. Rezultate realnih vzorcev smo primerjali s 
koncentracijami bora v standardnih referenčnih materialih. 
Rezultati meritev bora so pokazali, da z obstoječo metodo pri stokratni redčitvi vzorca 
zelo dobro merimo višje koncentracije bora (nad 0.35%) v vzorcih in bi lahko v tem 
primeru ICP-MS analizo uporabljali namesto časovno zamudne titracije. ICP-MS je 
primeren tudi za merjenje vzorcev z nizko koncentracijo bora (pod 0.35%). 
Poleg metode ICP-MS, ki se uporablja za analizo tekočih vzorcev, smo uporabili tudi 
metodo laserske ablacije, sklopljene z metodo ICP-MS. Vzorci pri tej analizni tehniki so 
v trdnem stanju, pripravljeni pri dveh različnih temperaturah, in sicer pri 750 ° in 1150 
°C. Rezultati so pokazali, da LA-ICP-MS lahko nadomesti tekočinsko ICP-MS pri 
vzorcih z visoko koncentracijo bora, saj so bile relativne razlike med rezultati, 
pridobljenimi v internem laboratoriju in rezultati, pridobljenimi na zunanjem inštitutu 
majhne (do 3.4%).  




Boron determination in liquid and solid samples by inductively coupled plasma-
mass spectrometry 
Abstract: Boron oxide (B2O3) is one of the components of borosilicate glass, which is 
used as an important raw material in the production of glass mineral wool. Raw materials 
containing boron are very expensive and this is one of the main reasons that the 
concentration of boron is maintained at a certain level. For boron determination usually 
the titration method is used. Since this is a very time-consuming procedure and has high 
boron detection limit (0.35%), determination of boron by using the inductively coupled 
plasma-mass spectrometry (ICP-MS) would be a better solution. Furthermore, sample 
preparation for ICP-MS measurements is easier and more samples can be analysed at the 
same time.  
Stable argon plasma is a key component of the ICP-MS. At very high temperatures 
molecules are ionised. Ions are traveling through quadrupole and are separated according 
to their mass and charge (m/z) ratio. Due to its high sensitivity, the ICP-MS is mainly 
used for trace analyses and is appropriate technique for boron determination in our 
samples.  
In the diploma thesis, the existing ICP-MS method for boron determination in glass and 
rock mineral wool was optimised. The results of real samples were compared with boron 
concentrations in standard reference materials. 
The results showed that high concentrations of boron (above 0.35%) could be accurately 
determined by current method and 100-fold dilution of the sample. It can be concluded 
that the solution mode ICP-MS can be used instead of time-consuming titration. In 
addition, with that method also concentrations below 0.35% can be determined. 
Beside the solution mode ICP-MS, laser ablation inductively coupled plasma-mass 
spectrometry (LA-ICP-MS) was used. Solid state samples were prepared at two different 
temperatures, 750 °C and 1150 °C. The results showed that LA-ICP-MS can replace the 
solution mode ICP-MS when boron concentrations are high, since the relative differences 
between the results obtained in the internal laboratory compared to the results obtained in 
the external laboratory were low (up to 3.4%).  
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Seznam uporabljenih kratic in simbolov  
Ar Atomsko število 
ArF Ang. Laser ablation-inductively coupled plasma-mass spectrometry 
oz. laserska ablacija, sklopljena z masnim spektrometrom z 
induktivno sklopljeno plazmo 
c Argon fluorid, plin 
CPS Število pozitivnih ionov, ki jih ICP-MS pomeri v sekundi 
GB Vrednost ozadja 
ICP-MS Ang. inductively coupled plasma-mass spectrometry oz. masni 
spektrometer z induktivno sklopljeno plazmo 
LA-ICP-MS Ang. Laser ablation-inductively coupled plasma-mass spectrometry 
oz. laserska ablacija, sklopljena z masnim spektrometrom z 
induktivno sklopljeno plazmo 
m/z Razmerje med maso in nabojem 
Mr Molsko število 
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1 Uvod  
1.1 Masni spektrometer z induktivno sklopljeno plazmo (ICP-MS) 
Masni spektrometer z induktivno sklopljeno plazmo (ICP-MS) (Agilent 7900ce, Agilent 
Technologies, Palo Alto, CA) sestoji iz naslednjih sestavnih delov (Slika 1):  
• Sistem za uvajanje vzorca 
• Plazma za generiranje ionov 
• Vmesnik  
• Ionska optika 
• Masni analizator 
• Detektor 
• Vakuumski sistem 
 
Vzorec se vnese v plazmo v obliki aerosola, ki ga dobimo z razprševanjem z 
razpršilnikom. Vzorec potuje iz avtomatskega vzorčevalca prek peristaltične črpalke, ki 
omogoča konstanten pretok tekočine, do razpršilnika in se razprši na kapljice. Pot 
nadaljuje do razpršilne komore, ki je zelo pomemben element, saj se tam večje kapljice 
aerosola odstranijo s curkom plina, manjše kapljice (Slika 3) pa potujejo naprej do 
Slika 1: Shema aparature ICP-MS ter njeni sestavni deli [1]. 
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argonove plazme, ki nastaja v curku argona v stekleni oziroma teflonski cevki, ki se 
imenuje plamenica (Slika 2). Plamenica je nameščena v centru bakrene tuljave, skozi 
katero teče električni tok z visoko napetostjo (Slika 4). Električni tok ustvari visoko 
magnetno polje, ki povzroči trke med prostimi elektroni in atomi argona in omogoči 
nastanek plazme [1].   
 
Slika 3: Porazdelitev velikosti kapljic v µm, ki nastanejo z oziroma brez razpršilne 
komore [1]. 
Slika 2: Uvajanje vzorca v masni analizator preko komore za vzorec [1]. 
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Aerosol se pri vstopu v plazmo posuši, razpade, upari ter se atomizira tako, da se odstrani 
po en elektron iz vsakega atoma. To omogoča visoka temperatura (tudi do 10000 K), ki 
se sprošča v plazmi.  
Ioni, ki nastajajo zelo hitro, potujejo naprej do vakuumskega sistema preko večjega 
(vzorčevalnega) in manjšega (posnemovalnega) stožca. Narejena sta iz niklja ali platine, 
odvisno od tega, kakšne značilnosti ima merjena snov. Na sredini imata majhno odprtino, 
skozi katero potujejo pozitivno nabiti ioni. 
Za stožci so nameščene leče, ki vzdržujejo ione v curku, ko potujejo skozi vakuum do 
masnega spektrometra in detektorja. Na lečah poteka ločitev in sicer se ioni ločijo od 
fotonov in ostalih primesi, ki so nabite nevtralno. Ti delci bi v nasprotnem primeru dosegli 
detektor ter povzročili visoko ozadje. Da bi preprečili izgubo ionov, ki jih želimo 
analizirati, se na lečah ustvarja električni tok, skozi katerega potujejo atomi vzorca. 
Pozitivno nabite ione, ki jih želimo analizirati, privlači negativno nabito polje, zato 
potujejo skozi leče. Nevtralni oziroma negativno nabiti ioni se ujamejo na pozitivnem 
polju in ne potujejo do detektorja.  
Reakcijska celica (oktopol) odstrani vse spektralne primesi. To so najpogosteje izotopi 
elementov, poliatomski ioni z enako atomsko maso ter dvojno nabiti ioni. Skozi 
reakcijsko celico potuje helij, ki povzroči, da se interference odstranijo na podlagi 
velikosti iona. Ker so poliatomski ioni precej večji kot ioni, ki jih želimo analizirati, bodo 
trčili z atomi helija večkrat, kakor pozitivno nabiti ioni. S tem bodo izgubili kinetično 
energijo in ne bodo mogli vstopiti v masni analizator. 
Skozi leče in oktopol potuje curek ionov po vakuumskem sistemu, saj masni spektrometri 
na splošno najbolje delujejo pri zelo nizkih tlakih. Vzdrževanje le – tega je zelo 
Slika 4: Plamenica in bakrena tuljava [1]. 
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pomembno, ker se s tem zmanjša ozadje, ki bi ga povzročile molekule zraka. Vakuum, 
potreben za zmanjševanje ozadja, se vzdržuje z rotacijsko črpalko, medtem ko se vmesni 
vakuum ter vakuum za analizo vzdržuje z dvema turbomolekularnima črpalkama.  
Ioniziran curek potuje naprej do masnega analizatorja, ki ga imenujemo kvadrupol (Slika 
5). Sestavljen je iz dveh električnih polj, in sicer iz direktnega ter izmeničnega 
električnega polja, ki razdeli ione glede na razmerje med maso in nabojem (m/z). 
Električni tok teče po štirih palicah. Po dveh, ki sta nameščeni diagonalno ena na drugo, 
teče direktni tok. Po nasprotnih dveh teče izmenični tok. Z menjavo izmeničnega in 
direktnega toka se ustvari filter, ki prepušča samo ione z določeno molsko maso. Ker iz 
plazme dobimo ione, ki so pozitivno nabiti, razmerje m/z predstavlja kar masa iona. 
Slika 5: Prek direktnega ter izmeničnega toka, ki poteka po štirih palicah, kvadrupol 
razdeli ione glede na molsko maso [2]. 
Detektor omogoča visoko občutljivost in nizko ozadje naprave. Glavni razlog za to je 
elektronska fotopomnoževalka, ki zazna nizek signal, ki je posledica posameznih ionov. 
Za dobro zaznavo posameznih ionov je zelo pomembno ločevanje med dejanskimi ioni v 
vzorcu in ozadjem, ki nastane kot posledica vakuuma, sistema spektrometra ali 
elektronike v sistemu. [1, 3] 
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1.2 Laserska ablacija z masnim spektrometrom z induktivno 
sklopljeno plazmo (LA-ICP-MS) 
 
Pri analizah za diplomsko delo je bil uporabljen laser TELEDYNE Photon Machines 
Analyte G2 (Slika 6), ki se uporablja za tvorbo aerosolov iz trdnih vzorcev in njihovih 
prenosov do masnega spektrometra z induktivno sklopljeno plazmo. Analyte G2 je 
ekscimerni laser, ki za svoje napajanje potrebuje plina ArF ter helij. Ta tip laserja je zelo 
občutljiv na kakršnekoli kemijske nečistoče, kar pomeni, da lahko že majhna količina 
zraka povzroči znižano oziroma nično zmožnost abliranja vzorcev. Da se onesnaženje 
prepreči, je potrebno plin, ki je v laserski celici, redno menjavati, tudi če se laser ne 
uporablja. 
Za delovanje laserja potrebujemo poleg plina ArF plina dušik in helij. Dušik igra ključno 
vlogo pri izpodrivanju zraka, vlage ter ozona, ki se je nabral na poti laserskega žarka. S 
prepihovanjem se podaljša življenjska doba ogledal. Za prenos aerosola, ki nastane z 
lasersko ablacijo, do sistema ICP-MS se uporablja plin helij. Pomembno je, da je čistoča 
helija 99.999%, saj se tako izognemo onesnaženju in visokemu ozadju na detektorju. 
Slika 6: Laserski sistem Analyte G2. 
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Pot, po kateri se ustvarja izostren laserski žarek, je sestavljena iz večjega števila ogledal 
in leč, pa tudi zaklopke (atenuatorja), reducirne plošče, homogenizatorja ter zaslonke.  
Zaklopka je nameščena nad prvim odsevnim ogledalom na zadnji strani laserske enote. 
Prek računalniškega programa se lahko odpira oziroma zapira ter s tem kontrolira 
delovanje laserskega sistema.  
Prek zaklopke in prvega odsevnega ogledala potuje laserski žarek do reducirne plošče 
(Slika 7). Tam se vzdržuje stabilnost laserskega žarka pri določeni energiji brez vpliva na 
kvaliteto žarka. S premikanjem reducirne plošče lahko vplivamo na energijo laserskega 
žarka. Transmitanca je največja, ko je plošča postavljena navpično, ter najmanjša, ko je 













Žarek se po reducirni plošči odbije na drugem nastavljivem odsevnem ogledalu in prečka 
homogenizator žarka, ki med delovanjem laserskega sistema konstantno rotira. S tem se 
žarek oblikuje v željene oblike.  
Slika 7: Laserski žarek potuje prek zaklopke do 
reducirne plošče [4]. 
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Laserska enota Analyte G2 uporablja zaslonsko slikovno tehniko za natančno ablacijo 
površine vzorca znanih ter ponovljivih oblik in velikosti. Ima 30 različnih možnosti za 
velikost in obliko žarka za abliranje. Ko se izbere druga velikost oz. oblika, se zaslonka 
premika naprej in nazaj na pravo pozicijo. Vertikalna maska z režo je nameščena blizu 
zaslonke. Večja je od vsake oblike, ki jo lahko izberemo, pa vseeno dovolj majhna, da 
prepreči razcepljenim žarkom, da izstopijo iz zaslonke (Slika 8). 
Ko žarek prepotuje zaslonko, se odbije na dveh dodatnih ogledalih in pomanjševalni leči, 
ki ga pomanjša. Žarek potem horizontalno potuje naprej nato pa se vertikalno spusti do 
komore z vzorci.  
Komora z vzorci vsebuje dve kameri, ki se ju uporablja za vpogled vanjo. Glavna kamera 
vsebuje leče za visoko povečavo (≤ 0.3 mm – 4 mm). Njen namen je določevanje ter 
izostritev linij na vzorcu. Druga kamera omogoča širokokoten vpogled na celotno komoro 
za vzorce. Prek tega je omogočena lažja orientacija v komori za vzorce.  
V komoro za vzorce lahko vstavimo različne vrste trdnih vzorcev, ki jih želimo analizirati.  
Ablirane delčke pošljemo do ICP-MS z nosilnim plinom, ki je v našem primeru helij. 
Komora deluje pod tlakom, da se možnost kontaminacij izniči. Če želimo, da laserski 
žarek ustreli v vzorec, mora biti komora zaprta, drugače nam varnostni sistem ne pusti 
ablirati. Pomembno je, da je stojalo z vzorci dobro pričvrsteno v komoro, saj se v 
nasprotnem primeru zmanjša občutljivost meritve, lahko pa v komoro vstopi tudi zrak. V 
zadnjem primeru enota induktivne sklopljene plazme ne bo delovala [4].  
  
Slika 8: Laserski žarek se odbije od nastavljivih ogledal in potuje prek 
homogenizatorja do zaslonke [4]. 
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2 Namen dela 
Bor je eden izmed zelo pomembnih elementov pri proizvodnji steklene volne. V 
izolacijski industriji se kot vir bora uporabljajo natrijeva borosilikatna stekla, ki so 
sestavljena iz natrijevega tetraborata dekahidrata (Na2B4O1010H2O), ki ga imenujemo 
tudi boraks dekahidrat. Z dodatkom boraksa se prepreči redukcija alkalijskih in 
zemeljskoalkalijskih snovi v steklu ter vzdržuje dobre talilne pogoje. Povečan delež B2O3 
v stekleni volni tako poveča kemijsko obstojnost, zniža električno prevodnost ter poviša 
mehansko moč [5, 6]. 
Surovine, ki vsebujejo bor, so zelo drage zaradi redkosti in posledično transporta. Po 
večini jih pridobivajo iz Turčije, vzhodne Azije in južne Amerike. Ravno zaradi tega se 
koncentracije bora vzdržuje na točno določeni koncentraciji, ki se jo preverja z ASTM 
(ang. American Society for Testing and Materials) C169 – 92  metodo, in sicer s titracijo. 
Ta proces je časovno zelo potraten. Vzorce je potrebno staliti pri visokih temperaturah 
nato pa talino raztopiti v koncentrirani kislini. Šele potem se vzorcem prek titracije lahko 
določi končna koncentracija bora. Hitrejša in uporabniku bolj prijazna rešitev bi bila 
meritev z induktivno sklopljeno plazmo-masno spektrometrijo (ICP-MS). Priprava 
vzorcev je enostavnejša, pripravi se lahko več vzorcev hkrati, zmanjša se možnost napak 
analitika, predvsem pa je naprava ICP-MS zelo robustna ter enostavna za rutinsko delo 
[7]. 
V diplomskem delu bom predstavila optimizacijo že obstoječega procesa in priprave 
vzorcev za določevanje bora v stekleni in kameni volni, ki smo jo izvedli s pomočjo ICP-
MS. Rezultate, ki smo jih pridobili z analizo, smo primerjali tudi z drugo analizno 
metodo, in sicer lasersko ablacijo z induktivno sklopljeno plazmo in masno 
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3 Eksperimentalni del  
3.1 Uporabljene kemikalije: 
Pri razklopu vzorcev smo uporabili naslednje kemikalije: 
• Fluorovodikova kislina (HF, TRACESELECTTM, 47-51%, Sigma Aldrich ) 
• Klorovodikova kislina (HCl, TRACESELECTTM, 30%, Sigma Aldrich ) 
• Dušikova(V) kislina (HNO3, TRACESELECTTM, 69.5%, Sigma Aldrich) 
• Vodna raztopina kislin HCl (0.1%) in HNO3 (1%) 
• Standardna raztopina bora za ICP-MS  (koncentracija je 1000 ± 2 mg/L, Sigma-
Aldrich) 
• Standardna raztopina berilija za ICP-MS (koncentracija je 998 ± 2 mg/L, Sigma-
Aldrich) 
• Raztopina za preverjanje občutljivosti za ICP-MS, ki vsebuje elemente cerij, 
kobalt, litij, talij in itrij (koncentracija posameznega elementa je 10 mg/L, Agilent 
Technologies) 
• Raztopine dušikove(V) kisline (1%, 2% in 5%) 
3.2 Priprava vzorcev za analizo z ICP-MS ter analiza 
3.2.1 Mletje vzorca 
Vzorec, ki smo ga želeli analizirati z metodo ICP-MS, je bilo potrebno zmleti.  
Vzorce, ki so na voljo v večjih količinah, smo zmleli na vibracijskemu mlinu. V posebno 
posodo iz volframovega karbida (Slika 9), v kateri sta dva diska, smo stresli vzorec ter 
posodo zaprli in vstavili v mlin PULVERISETTE 9 (Slika 10). Po določenem času, ki je 
specifičen za vsak vzorec posebej, smo mlin ustavili, posodo pa smo vzeli iz mlina. Nato 
smo vzorec prenesli v plastično vrečko in ga shranili za nadaljnjo pripravo. Med mletjem 
različnih vzorcev smo posodo dobro očistili in sicer najprej s sesalcem nato pa še z 
etanolom, da smo preprečili kontaminacijo.  
Vzorce, ki niso na voljo v večjih količinah, smo zmleli v ahatni terilnici. Pri analizah za 
diplomsko nalogo sta bila to standarda NIST 610 ter NIST 612, ki sta na voljo v omejenih 
količinah. Ahatno terilnico smo po končanem mletju dobro očistili.  
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Slika 9: Posoda iz volframovega 
karbida, ki se uporablja za mletje 
vzorca. 
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3.2.2 Razklop z mikrovalovno pečico 
Zmlete vzorce smo natehtali (tehtnica XPE205, DeltaRange, Mettler Toledo) v teflonske 
lončke, ki so primerni za razklop v mikrovalovni pečici ETHOS EASY (Milestone). 
Vsakemu vzorcu smo dodali 6.5 mL HF (47-51%), 5 mL HCl (30%) ter 2 mL HNO3 
(69.5%), teflonske lončke smo dobro zatesnili v posebnih stojalih ter jih vstavili v 











Slika 11: Vzorci natehtani v teflonskih lončkih, zaprti v posebnih 
stojalih, ter pripravljeni za mikrovalovni razklop. 
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Program za razklop za meritev bora traja 3 ure. Tako dolg razklop je potreben zato, da 
fluorovodikova kislina dobro prodre v vzorec in s tem dobimo popoln razklop vzorca. 
Mešanica kislin z vzorcem doseže temperaturo do 220 °C. Zaradi visoke temperature in 
visokega tlaka se vzorec raztopi. Ko je bil razklop končan, smo vzorce kvantitativno 
prenesli v 50 mL centrifugirke ter z vodo razredčili do oznake (Slika 12). Nato smo jih še 







3.2.3 Priprava umeritvene krivulje 
Iz standardne raztopine bora, ki vsebuje 1000 ± 2 mg/L bora, raztopljenega v 2% HNO3,  
smo pripravili izhodno raztopino z 10 mg/L bora, nato pa smo to raztopino redčili naprej, 
da smo dobili več različnih raztopin z različnimi koncentracijami bora, in sicer od 50 – 
1000 µg/L. Raztopine za pripravo umeritvene krivulje smo razredčili z vodno raztopino 
HCl (0.1%) in HNO3 (1%). Pri pripravi smo si pomagali z avtomatsko bireto. Ko so bile 
raztopine za umeritveno krivuljo pripravljene, smo jih  premešali in vstavili na točno 
določeno mesto v avtomatskem vzorčevalcu Agilent Technologies SPS 4 (Slika 13). 
3.2.4 Priprava internega standarda 
Za raztopino internega standarda smo uporabili standardno raztopino berilija, ki vsebuje 
998 ± 2 mg/L berilija, raztopljenega v HNO3 (2%). Iz te raztopine smo pripravili 50 mL 
Slika 12: Kvantitativno prenašanje ohlajenega vzorca iz teflonskih lončkov 
v plastične 50 mL centrifugirke. 
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raztopine internega standarda, ki vsebuje 2000 µg/L berilija. Za redčenje standardne 
raztopine smo uporabili vodno raztopino kislin HCl (0.1%) in HNO3 (1%). 
3.2.5 Priprava raztopine za preverjanje občutljivosti ICP-MS  
Pri prižiganju plazme smo namenili veliko pozornost občutljivosti in stabilnosti 
instrumenta ICP-MS. Ti parametri se preverjajo ob vsakem prižigu plazme. Za ta namen 
smo uporabili raztopino, ki se imenuje tune. Vsebuje elemente cerij, kobalt, itrij in talij.  
Iz izhodne raztopine, ki vsebuje 10 mg/L posameznega elementa, smo pripravili raztopino 
z 10 µg/L posameznega elementa. Za redčenje smo uporabili 2% raztopino HNO3.  
3.2.6 Priprava raztopin za spiranje 
Med različnimi vzorci je potrebno spiranje sistema za uvajanje vzorca z različnimi 
raztopinami, da se odstrani ostanke predhodno merjenega vzorca. V ta namen smo 
uporabili demineralizirano vodo ter vodne raztopine: 5% HNO3 , 0.1 % HCl  + 1% HNO3 
ter 1% HNO3. 
3.2.7 Redčenje razklopljenih vzorcev 
Vzorci, ki so bili razklopljeni v mikrovalovni pečici, potrebujejo nadaljnje redčenje, saj 
bi preveč koncentriran vzorec lahko kontaminiral posamezne dele ICP-MS-a. 
Za diplomsko delo smo preučevali vpliv različnih redčitev vzorca na pravilnost 
rezultatov, zato smo testirali več različnih koncentracij.  
Pri prvi meritvi smo vzorce pomerili po že obstoječi metodi in smo jih redčili za faktor 
100, pri drugi meritvi pa za faktor 10. Vzorce smo pripravili v 15 mL centrifugirkah ter 
jih postavili v stojala za 60 centrifugirk. Da smo zmanjšali napako analize, smo vzorce 
pripravili v paralelkah. Stojalo z vzorci smo potem postavili v avtomatski vzorčevalec 
Agilent Technologies SPS 4 (Slika 13).   
Pri vzorcih z nižjimi koncentracijami bora smo meritve ponovili še na neredčenih vzorcih. 
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3.2.8 Priprava in zagon ICP-MS-a za analizo 
Ko smo vzorce postavili v avtomatski vzorčevalec, smo lahko prižgali plazmo. 
Preden smo vzorce pričeli meriti, smo na aparaturi zagnali tako imenovani Start-up 
program, ki uravnava položaj plamenice, moč plazme in na koncu poda poročilo o 
občutljivosti detektorja. To smo opravili z raztopino tune, ki je komercialno dostopna. Če 
bi bila občutljivost preveč nizka, bi bilo potrebno ugotoviti vzrok. V večini primerov je 
težava v umazanih stožcih, lečah, plamenici ali pa v starih cevkah, po katerih potuje 
vzorec iz avtomatskega vzorčevalca prek peristaltične črpalke do plazme.  
Vzorce ter raztopine za umeritveno krivuljo, ki smo jih vstavili v avtomatski vzorčevalec, 
smo vpisali v računalniški program, s katerim se upravlja ICP-MS. V program smo dodali 
tudi spiranje cevk, po katerih potuje vzorec do aparature, saj bi v nasprotnem primeru 
lahko prišlo do kontaminacije vzorcev. Določili smo še čas merjenja elementa in kateri 
izotop elementa bo merjen. Bor ima dva izotopa, in sicer 10B in 11B. 10B je v naravi 
prisoten v 19.9%, 11B pa v 89.1%. Pri analizah, uporabljenih za diplomsko nalogo, smo 
merili oba.  
Ker ICP-MS meri razmerje med maso in nabojem in ker je naboj 1, to razmerje 
predstavlja kar molska masa izotopa. Različni izotopi različnih elementov imajo lahko 
enako molsko maso, s tem pa lahko pride do interferenc med posameznimi elementi. V 
izogib temu smo uporabili tabelo, ki prikazuje pogostost pojavljanja izotopov v naravi. 
Slika 13: Raztopine umeritvene krivulje, raztopine za spiranje in 
raztopine vzorcev v avtomatskem vzorčevalcu. 
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Prikazuje nam, kateri izotopi elementov interferirajo med sabo ter kateri izotop je 
priporočljivo meriti z ICP-MS (Slika 14).  
 
Slika 14: Tabela pogostosti pojavljanja izotopov v naravi ter interference [8]. 
Ko je bilo v programu vse pripravljeno za analizo, smo ICP-MS zagnali prek 
računalniškega programa.  
Podrobne nastavitev ICP-MS-a, ki smo jih uporabili v tem diplomskem delu, so prikazane 
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Tabela 1: Podrobne nastavitve ICP-MS-a za določanje koncentracije bora. 
ICP-MS (Agilent 7900ce) 
Moč plazme 1500 W 
Globina plamenice 8 mm 
Merjena izotopa 10B, 11B 
Čas mejenja 0.6 s 10B, 0.3 s 11B 
Način meritev 
Merjenje vrha 





3.3 Priprava vzorcev za analizo z lasersko ablacijo z masnim 
spektrometrom z induktivno sklopljeno plazmo 
 
Z lasersko ablacijo z masnim spektrometrom z induktivno sklopljeno plazmo (LA-ICP-
MS) se meri vzorce, ki so v trdnem agregatnem stanju, zato se v tem primeru izognemo 
razklapljanju v mikrovalovni pečici. 
Prah ni primeren za lasersko ablacijo, pa vendar je vzorce potrebno predhodno zmleti, da 
se homogenizirajo. Da je prašen vzorec postal kompakten, smo ga toplotno obdelali v 
visokotemperaturnih pečeh. Vzorce smo pripravili pri dveh različnih temperaturah in 
sicer 750 °C in 1150 °C. S tem smo želeli ugotoviti, če toplotna obdelava vpliva na 
koncentracijo bora ter kolikšen vpliv ima (Slika 15). 
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Na tak način smo lahko pripravili samo določen tip vzorcev, zato smo z metodo LA-ICP-
MS analizirali samo pet vzorcev, ki so vsebovali visoko koncentracijo bora.  
Za metodo LA-ICP-MS je potrebna umeritvena krivulja. Interne standarde laboratorija 
smo uporabili za višje koncentracije, NIST 610 pa za nižje koncentracije. Pri izbiri 
standardov je zelo pomembo, da imata tako standard kot vzorec enak matriks, saj le tako 
z laserskim žarkom poabliramo enako količino materiala, kar pa je pogoj za točnost 
rezultatov. 
Ko smo vzorce pripravili, smo jih vstavili v držalo za vzorce skupaj s standardi (Slika 
16), nato pa v komoro za vzorce. Pomembno je, da je komora dobro zaprta. Nato smo 




Slika 15: Vzorci, pripravljeni pri dveh različnih temperaturah za analizo z lasersko 
ablacijo. Zgornja vrsta vzorcev je pripravljena pri nižji temperaturi, spodnja vrsta pa pri 
višji. 
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Slika 16: Vzorci v držalu za vzorce, pripravljeni na analizo. Ker 
so nekateri vzorci preveliki, da bi jih vstavili v držalo, jih je 
potrebno razbiti na manjše koščke. Na desni strani držala so 
vstavljeni standardi za umeritveno krivuljo pri laserski ablaciji. 
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V komori za vzorce smo najprej vzpostavili vakuum in prepihali komoro s helijem. Na ta 
način smo omogočili kasnejši prižig plazme na ICP-MS-u, saj ob prisotnosti zraka plazma 
ugasne. Nato smo z računalniškim programom narisali linije na vzorcu (Sliki 17 in 18). 
Linije, ki smo jih narisali, smo še izostrili in sicer vsako linijo posebej. Za to smo prav 
tako uporabili računalniški program. Nato smo prižgali plazmo in počakali, da se 
stabilizira.  
 
Slika 18: Linija, narisana v računalniškem programu, na vzorcu, ki je bil 
pripravljen pri višji temperaturi. 
Slika 17: Linija, narisana v računalniškem programu, na vzorcu, ki je bil 
pripravljen pri nižji temperaturi. 
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Za ablacijo lahko uporabimo več nastavitev. Lahko spreminjamo dolžino linije in velikost 
ter moč laserja. Tudi od tega je odvisna natančnost naših podatkov. Za meritve, ki smo 
jih uporabili pri diplomski nalogi, smo uporabili nastavitve laserja, ki so prikazane v 
Tabeli 2 in nastavitve ICP-MS-a, ki so prikazane v Tabeli 3. Med ablacijo smo spremljali 
linije v računalniškem programu, s katerim smo upravljali lasersko enoto (Sliki 19 in 20). 
  
Slika 19: Ablirana linija, vidna pod mikroskopom, na vzorcu, ki je bil pripravljen 
pri višji temperaturi. 
Slika 20: Ablirana linija, vidna pod mikroskopom, na vzorcu, ki je bil pripravljen 
pri nižji temperaturi. 
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Tabela 2: Nastavitve laserske enote, ki so bile uporabljene pri meritvah. 
PRETOK 50% (~ 4.42 J/cm2) 
FREKVENCA 20 Hz 
VELIKOST ŽARKA 50 µm 
HITROST ABLACIJE 20 µm/s 
DOLŽINA ABLIRANE LINIJE 0,810 mm 
 
 
Tabela 3: Nastavitve ICP-MS enote, ki so bile uporabljene pri meritvah. 
ICP-MS (Agilent 7900ce) 
Moč plazme 1500 W 
Globina plamenice 5.4 mm 
Merjena izotopa 10B, 11B 
Čas mejenja 0.99 s 10B, 0.99 s 11B 
Način meritev 
Merjenje vrha 
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Z lasersko ablacijo smo vzorce pomerili trikrat. Dvakrat po nastavitvah, opisanih v 
zgornjih tabelah in enkrat po metodi, ki jo že dalj časa uporabljamo v laboratoriju za 
rutinske analize. Nastavitve so opisane v Tabelah 4 in 5 

















PRETOK 50% (~ 4.42 J/cm2) 
FREKVENCA 20 Hz 
VELIKOST ŽARKA 50 µm 
HITROST ABLACIJE 20 µm/s 
DOLŽINA ABLIRANE LINIJE 6.950 mm 
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ICP-MS (Agilent 7900ce) 
 Moč plazme 1500 W 
Globina plamenice 5.4 mm 
Merjeni elementi 7Li, 9Be,11B,23Na, 24Mg, 27Al, 29Si, 
31P, 34S, 39K, 43Ca, 45Sc, 47Ti, 51V, 
53Cr, 55Mn, 57Fe, 59Co, 60Ni, 63Cu, 
66Zn, 71Ga, 72Ge, 75As, 78Se, 85Rb, 
88Sr, 89Y, 90Zr, 93Nb, 95Mo, 107Ag, 
111Cd, 115In, 118Sn, 121Sb, 125Te, 133Cs, 
137Ba, 139La, 140Ce, 146Nd, 147Sm, 
153Eu, 157Gd, 159Tb, 163Dy, 165Ho, 
166Er, 169Tm, 172Yb, 175Lu, 178Hf, 
181Ta, 182W, 201Hg, 205Tl, 206Pb, 207Pb, 
208Pb, 209Bi, 232Th, 238U 
Način meritev 
Merjene vrha 
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4 Rezultati in razprava 
4.1 Rezultati meritev bora z metodo ICP-MS  v tekočih vzorcih 
Metoda ICP-MS je primerjalna metoda. Preden smo začeli meriti vzorce, smo morali 
pripraviti ter pomeriti umeritveno krivuljo (Sliki 21 in 22). Bor smo merili na dveh 
izotopih, in sicer bor z molsko maso 10, ter bor z molsko maso 11. Čas merjenja 10B je 
0.6 sekunde, čas merjenja 11B pa 0.3 sekunde. 
 
Slika 22: Umeritvena krivulja za bor pri masnem številu 11 z metodo ICP-MS. 
Slika 21:  Umeritvena krivulja za bor pri masnem številu 10 z metodo ICP-MS. 
 
Veronika Kumer, Določevanje bora v tekočih in trdnih vzorcih s pomočjo masne spektrometrije z 




Če uporabimo tabelo o pogostosti izotopov v naravi (Slika 14) vidimo, da je izotop 11B 
bolj primeren za analizo.   
Poleg vzorcev smo v določenih presledkih merili tudi standardno raztopino SPS – SW1, 
ki vsebuje elemente v točno določenih certificiranih koncentracijah. Bora je v tej raztopini 
50 µg/L. S standardom smo preverjali natančnost in ponovljivost umeritvene krivulje ter 
posredno tudi natančnost meritev neznanih vzorcev. Rezultati meritev standarda SPS – 
SW1 so prikazani v Tabeli 6 in kažejo na dobro natančnost in ponovljivost meritev. 
Tabela 6: Rezultati meritev standarda SPS – SW1 po obstoječi metodi. 
CERTIFICIRANA VREDNOST [µg/L] 10B [µg/L] 11B [µg/L] 
50 48.90 48.84 
50 49.75 49.12 
50 50.08 49.92 
50 51.69 51.80 
50 50.38 51.52 
 
 








1.1 4.42 4.41 4.42 
1.2 4.36 4.42 4.20 
1.3 5.42 4.98 5.01 
1.4 4.39 4.31 4.18 
1.5 4.32 4.52 4.34 
1.6 4.28 4.25 4.16 
1.7 4.37 4.42 4.12 
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Rezultati meritev realnih vzorcev, ki so bili pomerjeni z metodo ICP-MS na desetkrat in 
stokrat redčenih vzorcih, so prikazani v Tabeli 7 in so podani kot odstotek B2O3. 
Koncentracije bora, ki jih poda program za upravljanje ICP-MS-a so v µg/L, v odstotke 
B2O3 pa jih pretvorimo z naslednjo enačbo: 
 𝑊(𝐵2𝑂3, 𝑤𝑡%) =  𝑐 (𝐵2𝑂3, µ𝑔𝐿 ) ∗ 𝑀𝑟(𝐵2𝑂3)𝐴𝑟(𝐵) ∗ 2 ∗ 10000  
Iz rezultatov je razvidno, da redčitev vpliva na končno koncentracijo B2O3, saj so rezultati 
pri stokratni redčitvi nekoliko drugačni kot pri desetkratni. Ker so bili realni vzorci 
merjeni tudi na zunanjem certificiranem inštitutu, lahko izračunam relativno razliko med 
našimi in njihovimi rezultati (Tabela 8).  






1.1 -3.16 1.56 
1.2 -5.26 -3.92 
1.3 0.53 -8.22 
1.4 -3.04 -5.01 
1.5 -4.06 0.56 
1.6 -2.18 -2.86 
1.7 -7.32 -5.96 
 
S primerjavo teh podatkov smo ugotovili, da je pri določevanju visokih koncentracij bora 
v realnih vzorcih najbolj primerna stokratna redčitev, se pravi, da je dovolj natančna že 
obstoječa metoda. Relativna razlika je v tem primeru še sprejemljiva. 
Za vzorce z nizko koncentracijo bora obstoječa metoda ni dovolj natančna, saj določeni 
vzorci padejo pod mejo detekcije (Tabela 9), zato je bilo potrebno meritve ponoviti. 
Ponovno je bilo potrebno pripraviti umeritveno krivuljo (Slika 23).   
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Tabela 9: Rezultati meritev realnih vzorcev z nizko koncentracijo bora z metodo ICP-






2.1 0.045 0.0180 0.0185 
2.2 0.031 0.0170 0.0180 
2.3 0.030 0.0230 0.0240 
2.4 0.023 0.0170 0.0180 
2.5 <0.016 0.0085 0.0090 
3. <0.008 0.006 0.0055 
Slika 23: Umeritvena krivulja za bor, ki je bila uporabljena pri meritvah vzorcev z 
nizkimi koncentracijami bora ter standardu NIST 612 z metodo ICP-MS. 
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Tabela 10: Rezultati meritev bora v standardu NIST 612, pridobljeni s pomočjo ICP-
MS pri različnih redčivah. Bor je podan v mg/L. 
Iz podatkov v Tabeli 10 lahko razberemo, da je za vzorce z nizko koncentracijo bora 
najprimernejša desetkratna redčitev, saj je pomerjena koncentracija bora v standardu 
NIST 612 enaka certificirani vrednosti standarda. 
Eden izmed bolj pomembnih dejavnikov pri analizi tekočih vzorcev z ICP-MS je nihanje 
intenzitete signala. To spremljamo s pomočjo internega standarda.  Program izrisuje graf 
stabilnosti ICP-MS-a (Sliki 24 in 25). Ker so bili vzorci merjeni v dveh različnih sklopih, 
sta tudi grafa, ki prikazujeta nihanje intenzitete signala, dva. S pomočjo internega 
standarda zmanjšamo vpliv nihanja intenzitete signala na končni rezultat. 
 
 







34.3 34.3 32.3 
Slika 24: Graf nihanja intenzitete signala pri določevanju bora v vseh vzorcih s 
stokratno redčitvijo. 
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Po meritvi vsakega posameznega vzorca smo spirali cevke ter ostale sestavne dele ICP-
MS-a z različnimi raztopinami kislin, in sicer s 5% raztopino HNO3, razredčeno raztopino 
HCl in HNO3 v razmerju 1:3 ter z deionizirano vodo, da se bor, ki ostane v sestavnih 
delih, spere.  
Pri pregledu podatkov smo ugotovili, da se vzorci z nizko koncentracijo bora ne smejo 
meriti skupaj z vzorci z višjo koncentracijo bora, saj le – ti  kontaminirajo sestavne dele 
ICP-MS-a tako, da jih s spiranjem med vzorci ne moremo odstraniti in meritve lahko 
pokažejo višje koncentracije bora, kot jih ima v resnici vzorec. 
Rezultati kažejo na to, da so meritve višjih koncentracij bora najboljše, če je vzorec 
stokrat redčen. Razlike med meritvami z metodo ICP-MS in rezultati zunanjega inštituta 
so dovolj majhne, da bi se v nadaljevanju lahko uporabljala ta metoda namesto časovno 
zamudne titracije. 
Pri nižjih koncentracijah bora vzorci niso bili pomerjeni na zunanjem inštitutu. Za 
primerjavo smo uporabili standard NIST 612. Najbolj točne rezultate smo pridobili pri 
vzorcih z desetkratno redčitvijo. Razlike med certificirano vrednostjo ter rezultati, 
pridobljenimi preko metode ICP-MS praktično ni. Če so vzorci redčeni stokrat, 
koncentracije bora v nekaterih primerih padejo pod mejo detekcije, zato ta redčitev ni 
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4.2 Rezultati meritev bora z metodo LA-ICP-MS v trdnih vzorcih 
4.2.1 Umeritvena krivulja s standardnima materialoma NIST 610 in NIST 612 
Tako kot analiza tekočih vzorcev z metodo ICP-MS, je tudi analiza trdnih vzorcev z 
metodo LA-ICP-MS primerjalna metoda. Za meritve je potrebna umeritvena krivulja. Pri 
prvem sklopu meritev smo uporabili standarda NIST 610 ter NIST 612. Merili smo oba 
izotopa bora, in sicer bor pri masnem številu 10 in 11. Umeritveni krivulji sta prikazani 





Slika 26: Umeritvena krivulja bora pri masnem številu 10, merjenega po metodi LA-
ICP-MS, s standardnima materialoma NIST 610 in NIST 612. 
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Tabela 11: Rezultati meritev realnih vzorcev bora pri masnem številu 10, merjeni z 









1.2 3.66 4.91 4.2 
1.3 4.30 5.24 5.01 
1.4 5.41 3.07 4.18 
1.6 3.33 4.36 4.16 
1.7 3.93 3.30 4.12 
 
 
Slika 27: Umeritvena krivulja bora pri masnem številu 11, merjenega po metodi LA-
ICP-MS, s standardnima materialoma NIST 610 in NIST 612 
 
Veronika Kumer, Določevanje bora v tekočih in trdnih vzorcih s pomočjo masne spektrometrije z 




Tabela 12: Rezultati meritev realnih vzorcev bora pri masnem številu 11, merjeni z 









1.2 3.56 4.85 4.2 
1.3 4.20 5.09 5.01 
1.4 5.33 2.99 4.18 
1.6 3.24 4.21 4.16 
1.7 3.80 3.18 4.12 
 
Uporabljena metoda ni dala željenih rezultatov. Vzrok je lahko ta, da imajo realni vzorci 
precej višje koncentracije bora kot pa NIST 610 in NIST 612, ki sta bila uporabljena kot 
standarda za pripravo umeritvene krivulje.  
4.2.2 Umeritvena krivulja z internimi standardi 
Interni standardi, ki smo jih uporabili pri tej metodi, imajo certificirane vrednosti bora, 
saj so bili pomerjeni tudi na zunanjem inštitutu. Umeritvene krivulje, ki smo jih pridobili 
s temi standardi, prikazujeta Sliki 28 in 29. 
Rezultati realnih vzorcev, ki smo jih pomerili po metodi LA-ICP-MS z uporabo internih 
standardov, so prikazani v Tabelah 13 in 14. 
Tako kot interni standardi so bili tudi realni vzorci merjeni na zunanjem certificiranem 
inštitutu. Relativne razlike med našimi in njihovimi rezultati so prikazane v Tabeli 15. 
Najboljše rezultate pri meritvah z lasersko ablacijo z uporabo internih standardov smo 
dobili, ko smo merili bor pri masnem številu 11, vzorci pa so bili pripravljeni pri nižji 
temperaturi (Tabela 14). Ker so naše vrednosti B2O3 pri vzorcih pripravljenih pri višji 
temperaturi navadno nižje od vrednosti, ki so jih izmerili na zunanjem inštitutu lahko 
sklepamo, da je nekaj bora izhlapelo med samo pripravo vzorca. Kljub temu, da so 
umeritvene krivulje lepe (R2 = 0.999) in rezultati pri vzorcih, pripravljenih pri nižji 
temperaturi, bolj podobni vrednostim izmerjenim na zunanjem inštitutu, pa je relativna 
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razlika prevelika (Tabeli 15 in 16), zato ta metoda ne more nadomestiti tekočinske ICP-
MS. 
Slika 29: Umeritvena krivulja bora pri masnem številu 11, merjenega po metodi LA-
ICP-MS, s standardi iz internega laboratorija 
Slika 28: Umeritvena krivulja bora pri masnem številu 10, merjenega po metodi LA-
ICP-MS, s standardi iz internega laboratorija 
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Tabela 13: Rezultati meritev realnih vzorcev bora pri masnem številu 10, merjenih z 
metodo LA-ICP-MS. B2O3 je podan v masnih odstotkih. 
 
Tabela 14: Rezultati meritev realnih vzorcev bora pri masnem številu 11, merjenih z 









1.2 3.13 4.24 4.2 
1.3 4.27 4.79 5.01 
1.4 3.91 4.34 4.18 
1.6 3.23 3.29 4.16 














1.2 3.00 4.45 4.2 
1.3 4.09 5.06 5.01 
1.4 3.69 4.57 4.18 
1.6 3.98 3.45 4.16 
1.7 3.00 4.72 4.12 
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Tabela 15: Relativna razlika pri meritvah bora, merjenega z metodo LA-ICP-MS pri 
masnem številu 10 je podana v odstotkih. 
VZOREC VZORCI, PRIPRAVLJENI PRI 
1150 °C 
VZORCI, PRIPRAVLJENI PRI 
750 °C 
1.2 25.39 -0.92 
1.3 14.78 4.32 
1.4 6.41 -3.85 
1.6 -1.74 20.91 
1.7 23.96 -7.20 
 
 
Tabela 16: Relativna razlika pri meritvah bora, merjenega z metodo LA-ICP-MS pri 
masnem številu 11 je podana v odstotkih. 
VZOREC VZORCI, PRIPRAVLJENI PRI 
1150 °C 
VZORCI, PRIPRAVLJENI PRI 
750 °C 
1.2 28.64 -5.98 
1.3 18.39 -1.05 
1.4 11.79 -9.26 
1.6 4.40 17.02 
1.7 27.14 -14.54 
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4.2.3 Rezultati, pridobljeni z meritvami po zgledu rutinskih analiz 
Za rezultate, ki so pridobljeni z LA-ICP-MS ni potrebna klasična umeritvena krivulja. 
Vseeno smo morali pomeriti standardne materiale, vendar smo, kot rezultat, iz 
računalniškega programa vzeli surove podatke, to je število pozitivno nabitih ionov, ki 
jih ICP-MS pomeri v sekundi (CPS).  
Obdelava podatkov je natančno opisana v Viru [9]. Glavni koraki pa so sledeči: 
1. Najprej smo od vsakega rezultata odšteli vrednost ozadja (GB) 𝐶𝑃𝑆(𝑣𝑧𝑜𝑟𝑒𝑐) = 𝐶𝑃𝑆(𝑝𝑟𝑖𝑑𝑜𝑏𝑙𝑗𝑒𝑛 𝑖𝑧  𝑟𝑎č𝑢𝑛𝑎𝑙𝑛𝑖š𝑘𝑒𝑔𝑎 𝑝𝑟𝑜𝑔𝑟𝑎𝑚𝑎) − 𝐶𝑃𝑆(𝐺𝐵) 
2. Potem smo vse vzorce normalizirali glede na silicij (CPS(norm)). Za vzorce smo 
namesto certificirane vrednosti normalizirala kar na 50, da smo dobila smiselne 
vrednosti. 𝐶𝑃𝑆(𝑛𝑜𝑟𝑚) = 𝐶𝑃𝑆 (𝑣𝑧𝑜𝑟𝑒𝑐)CPS(Si)𝑐𝑒𝑟𝑡𝑖𝑓𝑖𝑐𝑖𝑟𝑎𝑛𝑎 𝑣𝑟𝑒𝑑𝑛𝑜𝑠𝑡 𝑆𝑖 𝑣 𝑠𝑡𝑎𝑛𝑑𝑎𝑟𝑑𝑢  
3. Ko smo imeli izračunane vse vrednosti, smo v Excelu uporabili funkcijo SLOPE. 
Le – ta nam pove naklon premice, ki poteka skozi izhodišče navideznega grafa. 
Vse normalizirane vrednosti smo delili s številko, ki nam jo je za vsak posamičen 
element izračunala funkcija SLOPE. 
4. Na koncu smo vrednost še delili s seštevkom vseh normiranih vrednosti in tako 
dobili rezultate, ki so prikazani v Tabeli 17. 
Rezultati, ki smo jih pridobili s to analizno metodo, so pokazali zelo majhne relativne 
razlike z rezultati certificiranega inštituta (Tabela 18). Iz tega lahko sklepamo, da je LA-
ICP-MS z zgoraj opisano obdelavo podatkov primerno nadomestilo za meritve 
razklopljenih vzorcev z tekočinsko ICP-MS. 
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Tabela 18: Relativna razlika pri meritvah bora, merjenega z LA-ICP-MS po zgledu 
rutinskih analiz, je podana v odstotkih. 
VZOREC VZORCI, PRIPRAVLJENI PRI 
1150 °C 
VZORCI, PRIPRAVLJENI PRI 
750 °C 
1.2 0.99 0.26 
1.3 1.57 3.39 
1.4 -1.70 4.13 
1.6 3.42 3.30 











1.2 4.16 4.19 4.2 
1.3 4.93 4.84 5.01 
1.4 4.25 4.01 4.18 
1.6 4.02 4.02 4.16 
1.7 4.17 4.18 4.12 
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5 Zaključek  
Določevanje bora, ki je eden ključnih elementov pri pripravi steklene volne, je zelo 
kompleksen proces. Ker je v vzorcih, ki jih želimo analizirati, koncentracija bora zelo 
različna, je potrebno dobro premisliti, kako bi lahko meritve izvedli.  
Za vzorce, ki vsebujejo bor v koncentracijah višjih od 0.35 masnih odstotkov, se trenutno 
uporablja metoda z razklopom vzorca v kislini, ter analiza s titracijo. Ker je ta proces 
časovno potraten, se lahko poleg titracije za analizo uporabi ICP-MS. Za tekočinsko ICP-
MS je potrebno natehtan vzorec razklopiti v mešanici različnih kislin. To dosežemo z 
uporabo mikrovalovne pečice ter teflonskih čaš, v katerih je vzorec. Nato se raztopljene 
vzorce razredči in dobro premeša.  
V diplomskem delu smo dokazali, da so meritve natančne in zanesljive, če se vzorec z 
višjo koncentracijo bora (nad 0.35 masnih odstotkov) razklopi v mešanici kislin HCl, HF 
in HNO3. Tako pripravljen vzorec je potrebno redčiti stokrat ter izmeriti na ICP-MS-u. 
Bor mora biti merjen pri masnem številu 11, čas merjenja pa je 0.3 sekunde.  
Za vzorce, ki vsebujejo nizko koncentracijo bora (pod 0.35 masnih odstotkov), titracija 
ni mogoča, saj so koncentracije pod mejo detekcije, druge metode pa v internem 
laboratoriju nismo imeli. Meritve z ICP-MS so pokazale, da se prek te metode lahko 
merijo tudi vzorci z nižjo koncentracijo. Pomembno je, da je pri teh meritvah poleg 
vzorcev merjen tudi standard SPS – SW1, saj se s tem kontrolira natančnost umeritvene 
krivulje. Vzorci, ki vsebujejo nizko koncentracijo bora, morajo biti redčeni desetkrat, čas 
merjenja bora pa je prav tako 0.3 sekunde.  
V raziskovalnem delu smo testirali tudi metodo z lasersko ablacijo z ICP-MS. Zmleti 
vzorci so bili toplotno obdelani pri dveh različnih temperaturah. Merjena sta bila oba 
izotopa bora (10 in 11), čas merjenja pa je bil 0.99 sekunde na linijo. Po pregledu 
rezultatov je bilo razvidno, da ta metoda z uporabo klasičnih umeritvenih krivulj, na naših 
vzorcih ne deluje, saj je odstopanje naših rezultatov od rezultatov zunanjega inštituta 
preveliko. Če pa pri obdelavi rezultatov uporabimo drug pristop, kjer dobljene vrednosti 
v CPS, normaliziramo s silicijem, pa dobimo rezultate, ki so natančni in tako LA-ICP-
MS v tem primeru lahko nadomesti tekočinsko ICP-MS. Ta metoda je primerna zgolj za 
vzorce z višjo koncentracijo bora (nad 0.35 masnih odstotkov), saj se na tak način lahko 
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